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Beschr Ibung 

Die Erfindung b triffl ein Verfahren zur Gewinnung 
von Tocopherol- und/oder Sterol -Konzentraten a us to- 
coph rol- und/od r sterolhaltigen Gemischen von Fet- 
ten und/oder Fettderivat n uber den Weg der Vereste- 
rung freler Fettsauren nnit Methanol, alkalikatalysierte 
Umesterung der Triglyceride mit Methanol und destilla- 
tive Abtrennung der Fettsauremethylester, bei dem nnan 
das Unnesterungsgemisch ansauert und den alkali- 
schen Katatysator vor der Destination auswascht. 

Tocopherolverbindungen sind in vielen pflanzlichen 
und tierischen Olen enthalten und werden auch als Vit- 
amin E bezeichnet. Die Bezeichnung Vitamin E bezieht 
sich auf die physiologische Wirkung dieser Nahrungs- 
mrttelinhattsstoffe. 

Es sind 8 naturlich vorkommende Substanzen mit 
Vitamin-E-Wirkung bekannt. Sie sind Derivate des 
6-Ghromanols und gehoren zu 2 Gruppen von Verbtn- 
dungen. Die erste Gruppe leitet sich vom Tocol ab und 
tragt eine gesattigte isoprenoide Seitenkette mit 16 0- 
Atomen. Zu dieser Gruppe gehoren alpha-, beta-, gam- 
ma- und delta-Tocopherol. Die Verbindungen unter- 
scheiden sich im Methylierungsgrad am Benzolkern des 
Tocols. Alpha-Tocopherol 1st dabei die Substanz mit der 
starksten biologischen Vitamin-E-Wirkung und der 
groBten technischen und wirtschaftlichen Bedeutung. 
Es ist das dominierende Tocopherol im menschlichen 
und tierischen Gewebe. 

Die zweite Gruppe von Substanzen mit Vitamin-E- 
Wirkung sind die Derivate des Tocotrienols. Sie unter- 
scheiden sich von den anderen Tocopherol-Homologen 
durch die ungesattlgte isoprenoide Seitenkette mit 16 
C-Atomen. Die naturlich vorkommenden Toco-Enote 
zeigen ebenfalls eine Vitamin-E-Wirkung und werden 
ubiichenweise zusammen mit den gesattigten Tocophe- 
rol-Homologen aus ihren naturlichen Quellen bei der 
Gewinnung von Vitamin E isoliert. Die Bezeichnung "To- 
copherol" soli in dieser Anmeldung auch diese Tocophe- 
rol-Homologen, also alle Substanzen mit Vitamin-E- 
Wirkung, umfassen. 

Die Tocopherole finden wegen ihrer oxldationshem- 
menden Eigenschatten Anwendung im Nahrungsmittel- 
und im kosmetisch-pharmazeutischen Bereich sowie 
als Zusatz in auf naturlichen Olen basierenden Anstrich- 
farben. 

Die Bezeichnung "Sterol" umfaBt in dieser Anmel- 
dung die Sterole, die auch Sterine genannt werden. Bei- 
de Bezeichnungen "Sterol" und "Sterin" werden in die- 
ser Patentanmeldung als gleichbedeutend benutzt. Die 
Sterole sind 1 -wertige sekundare Steroidalkohole mit 27 
bis 30 Kohlenstoffatomen. die die Grundstruktur des 
Gonans besitzen. Das Kohlenstoffatom 3 des Gonans 
tragt die Hydroxytgruppe. Die strukturellen Unterschie- 
de der einzelnen bisher in der Natur get undenen Sterole 
bestehen im Auttreten von Doppelbindungen innerhalb 
des Ringsystems, im Eintritt von Substituenten an be- 
vorzugten Stellen und in der Konstrtution der Seitenket- 



te, die am Kohlenstoffatom 17 des Gonans verankert ist. 

Der wichtigste Vertreter der Sterole ist das Chole- 
sterin, das f r i od r ver stert in tierisch n Organen und 
Flussigkeiten, insbesondere im Gehirn, im Rucken- 

s mark, den Nebennieren, im Lebertran und im Wollfett 
vorkommt. Cholesterin gehort zu d n sog nannten Zoo- 
sterinen, mit denen man die in tierischen Fetten enthal- 
tenen Sterine bezeichnet. Die pflanzlichen Sterine wer- 
den Phytosterine genannt. Die wichtigsten Vertreter 

^0 sind Ergosterin, Stigmasterin, Campesterin und Sito- 
sterin. Die Sterine oder Sterole sind wertvolle Aus- 
gangsstoffe in der Synthese von Pharmazeutika, insbe- 
sondere von Steroidhormonen, z.B. Corticosteroiden 
und Gestagenen. Zum Beispiel kann Stigmasterin leicht 

^5 2um Progesteron umgewandelt werden. 

Die Ausgangsgemische zum Gewinnen von Toco- 
pherol und Sterol konnen eine Vielzahl von pflanzlichen 
und tierischen Substanzen sein. Die hochsten Konzen- 
trationen von Tocopherol finden sich in pflanzlichen 

20 Olen wie Weizenkeim-, Mais-, Soja- und Palmkernol. 
Tocopherol findet sich jedoch auch in anderen Pflanzen- 
olen.zum Beispiel Saflorol, ErdnuBol, Baumwollkeimol, 
Sonnenblumenol. Rapsol. Palmol und anderen Pflan- 
zenolen. 

25 Die naturlichen Pflanzenole enthalten nur geringe 
Mengen an Tocopherol. Eine Aufkonzentrierung ist fur 
gewerbliche Anwendungen erwunscht. Verunreinigun- 
gen sollen femer abgetrennt werden, um die antioxidie- 
rende Wirkung und die Vitamin-E-Aktivitat zu verstar- 

30 ken. Die wichtigsten naturlichen Quellen fur Tocopherol 
sind daher nicht die Pflanzenole selbst, sondern die bei 
der Desodorierung pflanzHcher undtierischerOle anfal- 
lenden Wasserdampfdestillate, die auch Dampferdestil- 
late genannt werden. Hier fallen die Tocopherole zwar 

35 konzentriert, aber gemischt mit Sterol und Sterolestern, 
freien Fettsauren sowie Trigtyceriden an. Besonders in- 
teressant ist das Destillat aus der Desodorierung von 
Sojaol. Auf die besondere Eignung von Sojaol als Quel- 
le fur Tocopherole wird zum Beispiel in Fat Sci. Technol., 

40 91 . Jahrgang, 1 989, S. 39 bis 41 , in einem Vergleich der 
Desodorierungsdestillate von Soja- und Rapsol hinge- 
wiesen. Das Sojadampterdestillat enthalt etwa 1 0 Ma % 
Mischtocopherote und In gleicher GroBenordnung Ste- 
role, die in uberwiegender Menge in ihrer Esterlorm vor- 

45 liegen. 

Zum Aufkonzentrieren von Tocopherol sind unter- 
schiedliche Verfahren bekannt, namlich Veresterung, 
Verseifung und fraktionierende Extraktion. So werden 
Tocopherol-Konzentrate nach der DE 31 26 110 A1 aus 

so Nebenprodukten der Desodorierung von Olen und Fet- 
ten dadurch gewonnen, daS die in diesen enthaltenen 
freien Fettsauren durch Aniagerung eines Alkohols ve- 
restert oder die freien Fettsauren aus den Destillaten 
abdestilliert werden. woraufhin diese Produkte einer Hy- 

55 drierung und anschlieBend einer Ldsungsmittelfraktio- 
nierung zur Extraktion der Tocopherole unterworfen 
werden. Aus dem gtetchen Dokument ist ein anderes 
Verfahren zum Aufkonzentrieren von Tocopherol be- 
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kannt. Hier werden die Desodorierungsdestillate einer 
Umesterung mit Methanol unterworfen und di Fettsau- 
remethylester abdestilliert. Der Ruckstand wird durch 
Mole kulardesti nation aufkonzentriert. 

Ein weiteres, aus der EP 171 009 A2 bekanntes 
Verfahren bringt das Tocopherot-haltige Material nnit ei- 
ner ausreichenden Menge eines polaren organischen 
Losungsmittels in Kontakt, das die Tocopherole, aber 
nicht die Verunreinigungen lost. Die nnit Tocopherol an- 
gereicherte polare Phase wird abgetrennt und aus die- 
ser das Tocopherol gewonnen. 

Ferner ist die Abtrennung der Tocopherole durch 
Adsorption an basischen Anionenaustauschern be- 
kannt. Diese Variante ist moglich, wenn das Gennisch 
keine oder nur wenig Fettsauren enthait. Die Sterole. 
Glyceride und andere neutrals oder basische Substan- 
zen werden nicht adsorbiert (Ullmanns Enzyklopadie 
dertechnischen Chemie, 4. Auflage, Band 23. 1984, S. 
645). 

Die GB 2 145 079 A beschreibt in einem Beispiel 
die Verwendung saurer lonenaustauscher als Katalysa- 
tor zur Veresterung von in Rapsol-Destillat enthaltenen 
treien Fettsauren mit 5 Volumenteilen Methanol, bezo- 
gen auf 1 Volumenteil Desodorisierungsdestillat. Da in 
Methanol unlosliche Bestandteile ausfallen, wird die Ve- 
resterung in einer Wirbelschicht vorgenommen. Die 
Notwendigkett der Wirbelschicht tuhrt zu einem aufwen- 
digen Verfahren, dessen Wirtschaftlichkeit bei 
groBtechnischer Durchtuhrung zweifelhaft ist. 

Mit einem weiteren, aus EP 333 472 A2 bekannten 
Verfahren zum Herstellen hochkonzentrierter Produkte 
mit Tocopherol und Tocotrienol aus Palmoldampferde- 
stillat ist nur die Gewinnung von Tocopherol, nicht aber 
die von Sterol moglich. Fur die Umesterung von Stero- 
lestem sind namlich aufgrund der relativ niedrigen Re- 
aktionsgeschwindigkeiten Reaktionszeiten von etwa 2 
Slunden erforderlich. die mit den in diesem Verfahren 
und zur Umesterung von Glyceriden ausreichenden Re- 
aktionszeiten von 10 Minuten und mehr nicht erreteht 
werden. 

Au3erdem ist die fraktionierte Kristallisation zur Ab- 
trennung der Sterole von den Tocopherolen nach der 
Aufkonzentrierung bekannt. Dabei geht Tocopherol in 
Losung und Sterol kristallisiert aus. Auch eine destilla- 
tive Trennung von Tocopherol und Sterol ist moglich. 
aber dabei wird Sterol, zumindest zum Teil, zerstort. 

Die bekannten Verfahren zum Gewinnen von Toco- 
pherol und Sterol haben unterschiedliche Nachteile. 

Die Extraktbnsvertahren mussen oft auf das Aus- 
gangsgemisch abgestimmt werden. da die darin enthal- 
tenen Begleitstoffe die Extraktion stark beeinflussen 
und die gewunschten Wertprodukte Tocopherol und 
Sterol bei gleichem Extraktionsverfahren und unter- 
schiedlichen Ausgangsgemischen nicht immer in die 
gewunschte Phase gehen. Die bekannten Extraktions- 
verfahren verwenden auBerdem gesundheitlich be- 
denkliche Losungsmittel. 

lonenaustauscher wirken spezifisch auf das Aus- 



gangsmaterial, erfordem eine gute Vorreinigung d s 
Gemisches und ermoglich n keine simultane Aufkon- 
zentrierung von Tocopherol und Sterol. 

Tocopherol wird in einer in dem Dokument DE 31 

5 26 110 Al beschriebenen Variant nach inerV rest - 
rung der f reien Fettsauren mittels mehnwertig r Alkoho- 
le einer Molekulardestillation oder einer Wasserdampf- 
destillation untenworfen, um ein Destillat mit einem ho- 
hen Tocopherolgehalt zu erhalten. Der Verfahrens- 

10 schritt der Molekulardestillation ist jedoch im techni- 
schen Ma3stab unwirtschaftlich. und die Wasserdampf- 
desttllation fuhrt zu einer hoheren thermischen Bela- 
stung. die die Sterole zumindest teilweise zerstort. tm 
letzteren Fall kann also nur das thermisch stabilere To- 

is copherol in guter Ausbeute gewonnen werden. 

Aus der EP 0 333 472 ist ein Verfahren zur Herstel- 
lung von Tocopherolen und Tocotrienol en bekannt, bei 
dem man ausgehend von Fettstoffgemischen zunachst 
die in diesen enthaltenen freien Fettsauren verestert. 

20 die Glyceride mit Methanol in Gegenwart von Katalysa- 
toren verestert und schlie6lich die resultierenden Me- 
thylester abdestilliert. Im Ruckstand veibleibt ein Toco- 
phenolkonzentrat, das beispielsweise durch Kristallisa- 
tion von hohersiedenden Verunreinigungen bef reit wird. 

25 Der Erfindung Itegt daher die Aufgabe zugrunde, 
ein fur viele unterschiedliche Ausgangsgemische an- 
wendbares Vertahrens zum gleichzeitigen Gewinnen 
von Tocopherol und Sterol bereitzustellen, das ohne to- 
xikoiogisch und dkologisch bedenktiche Losungsmittel 

30 arbeitet, thermisch schonend vorgeht, gute Ausbeuten 
erreicht und in wirtschaftlicher Weise im technischen 
Ma3stab durchfOhrbar ist. 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemaB dadurch ge- 
lost, daB man das Umesterungsgemisch ansauert und 

35 den alkalischen Katalysator vor der Destination aus- 
wascht. 

Die im Ausgangsgemisch enthaltenen freien Fett- 
sauren werden in einem ersten Schritt mit Methanol 
Fettsauremethylester umgesetzt, um eine Verseifungs- 

40 reaktion mit dem im nachsten Schritt eingesetzten Ume- 
sterungskatalysator auszuschtieBen. 

Im nachfolgenden Verfahrensschritt. der Ume- 
sterung, werden die Sterol-Fettsau re-Ester zu Sterol 
und Fettsauremethylester umgesetzt. Die Partial- und 

4S Triglyceride reagieren zu Glycerin und Fettsauremethyl- 
ester. Das im Gemisch enthaltene Tocopherol reagiert 
nicht. In manchen Fallen liegen nicht nur Tocopherole, 
sondern auch Tocopherol-Ester im Ausgangsgemisch 
vor. zum Beispiel im Sojaol-Dampferdestillat mit 0,5 Ma 

50 %. Die Ester werden in diesem Schritt in Tocopherole 
umgesetzt. Fur den nachsten Verfahrensschritt. die Ab- 
destination des uberschussigen niederen Alkohols, ist 
es besonders vorteilhaft, wenn in den vorangegange- 
nen Stuf en ein moglichst kurzkettiger Alkohol eingesetzt 

55 worden ist, insbesondere Methanol. Auf diese Weise 
laBt sich die thermische Belastung niedrig hatten. We- 
sentlich ist. dass vor der Abdestiltation der Fettsaureal- 
kylester neben der Abtrennung des Glycerins, das in der 
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Umesterungsstufe aus gegebenenfalls vorhandenen 
Triglyceriden entstanden ist. auch die Entfemung des 
Umesterungskatalysators erfolgt. Der Katalysator liegt 
im wesentlichen in Form von Alkaliseife vor, die bei der 
Destination storen und zunn Beispiel zur Erhohung des 
Siedepunktes fuhren konnte. Nach der Abtrennung der 
Fettsaurealkylester erhalt man ein hochaufkonzentrier- 
tes Tocopherol-Sterol-Gemisch, aus dem Tocopherol 
und Sterol voneinander In an sicti bekannter Weise, 
zum Beispiel durch Kristallisation getrennt werden kon- 
nen. 

Ein groBer Vorteil des erfindungsgemaBen Verfah- 
rens liegt in der Vielseitigkeit der Anwendung aut unter- 
schiedllche, Tocopherol und Sterol enthaltende Gemi- 
sche. Insbesondere ist es vorteilhaft. wenn man von So- 
jaol-Dampferdestillat ausgeht. Dieses wird durch Was- 
serdamptdestillation des rohen Sojadls als erste Stufe 
des Desodoriervorganges gewonnen. Das Destillat ent- 
halt etwa 20 % Sterol, 8 % Tocopherol, 20 % f reie Fett- 
sauren und als Hauptbestandteil Triglyceride (Ullmann, 
a.a.O.). 

Aber auch Dampferdestillate anderer Ole lassen 
sich mit dem Verfahren verarbeiten, zum Beispiel Raps- 
61-Destiltate. 

Das Verfahren ist jedoch nicht auf Dampter-Destil- 
late pflanzltcher Ole und Fette beschrankt. Es laBt sich 
auch vorteilhaft auf Tallol anwenden, Talto) ist eines der 
wirtschaftlich wichtigsten Nebenprodukte des Cellulo- 
se-Sulfat-Verfahrens bei der Papierherstellung. Es wird 
durch Ansauern des bei diesem Verfahren anfallenden 
Natriumsalz-Gemlsches von Harz- und Fettsauren er- 
halten. Tallol ist ein naturliches Gemisch aus Harzsau- 
ren vom Typ der Abietinsaure, gesattigten und ungesat- 
tigten Fettsauren sowie Fettsaureestem und Unverseit- 
barem. Das Unverseifbare enthatt neben hoheren Alko- 
holen und Kohlenwasserstoffen auch Sterole. 

Auch andere. Tocopheroi-enthaltende Gemische 
lassen sich mit dem erfindungsgemaSen Verfahren auf- 
arbeiten, zum Beispiel der bei der Rapsol-f^ethylester- 
Herstellung anfallende Ruckstand, der ebenfatis Sterole 
und Sterolester enthalt. 

In einer bevorzugten Ausgestaltung des erfin- 
dungsgemaBen Verfahrens verestert man die Fettsau- 
ren in Gegenwart eines, insbesondere in einem Fest- 
bettreaktor vorliegenden, stark sauren tonenaustau- 
schers bei Temperaturen von 60 bis 100** C, insbeson- 
dere von 65 bis 70° C. Vorteilhaft und uberraschend war 
der deutlich gerlngere Verlust von Tocopherol durch die 
Loslbhkeit In Methanol als bei einer destillativen Abtren- 
nung der Fettsauren. Bei der Veresterung der Fettsau- 
ren liegt das Verhaltnis der Volumenstrome zwischen 
Dampferdestillat und niederem Alkohol zwischen 1,1 
und 1 .7 und vorzugsweise bei 1 .4. Die Verwellzeit im 
Festbettreaktor betragt 1 bis 2. vorzugsweise 1 ,6 Stun- 
den. Diese Angabe bezieht sich auf das tatsachlrch vor- 
handene freie Volumen. Bei der Veresterung werden an 
den aktiven Zentren des stark sauren lonenaustau- 
schers die im Gemisch vorhandenen Fettsauren zu 



Fettsaurealkylester umgesetzt. 

Im AnschluB an die Reaktion wird der Dberschussi- 
ge niedere Atkohol, also in der Reget l^ethanot, in einem 
Phasenabscheider abgetrennt. D r Alkohol enthalt au- 

5 Berdem den Oberwiegenden T il des bei der Vereste- 
rung entstandenen Wassers. 

Nach der Umesterung und der Entfernung des 
UberschuBalkohols aus dem Reaktionsgemisch wird 
der Katalysator und das eventuell vorhandene Glycerin 

10 aus dem Gemisch entfernt. Vorher wird der Katalysator 
durch Ansauern mit einer anorganischen Saure neutra- 
lisiert. 

Im folgenden wird die Erfindung anhand von Aus- 
fuhrungsbeispielen naher eriautert, ohne daB eine Be- 
^5 schrankung auf diese Beispiele vorgenommen werden 
soli. 

Beispiele 

20 Beispiel 1 : Veresterung der Fettsauren 

Sojadampferdestillat mit einer Saurezahl von 70 
wurde mit einem Volumenstrom von 0,094 l/h zusam- 
men mit 0.067 l/h Methanol in eine 0,3 m lange Glas- 

25 saule, aufgeschuttet mit Katalysator. namlich mit einem 
stark sauren. makroporosen lonenaustauscherharz 
(Lewatrt K 2631 ), gefordert, Der Durchmesser der Saule 
betrug 0,07 m. Das Gemisch wurde in einem Glasbe- 
halter nach einer Verwellzeit von 1 ,6 h aufgefangen und 

30 dekantiert. Eine anschlieBende Eindampfung, um das 
Methanol/Wassergemisch von der Fettphase zu tren- 
nen, ertolgte unter Vakuum. Eine abschlieBend be- 
stimmte Saurezahl ergab einen Wert von 1 ,3. Das ent- 
sprach einem Umsatz von 98 %. bei vemachlassigba- 

55 rem Verlust an Tocopherol. Das Material ist somit f Or den 
nachfolgenden Umesterungsschritt entsauert worden. 

Beispiel 2: Umesterung der Glyceride und Sterolester 

40 Das im ersten Schritt entsauerte Sojadampferde- 
stillat mit einer Saurezahl von etwa 1 wurde in einem 
Ruhrreaktor mit Methanol und dem basischen Katalysa- 
tor in Kontakt gebracht. Die Reaktionstemperatur lag 
dabei zwischen 60 und 90*^0, vorzugsweise bei SS^O. 

45 Bezogen aut das eingesetzte Sojadampferdestillat wur- 
den 40 - 80 % Methanol (vorzugsweise 50 - 60 %) und 
0.8 - 1 .5 % Katalysator (vorzugsweise 1 %) eingesetzt. 
Als Katalysator wurde vorzugsweise Natriummethylat 
verwendet. Moglich stnd auch andere basische Kataly- 

50 satoren, wie zum Beispiel Natrium-. Kalium und Ltthi- 
umhydroxid, etc. Die Reaktionszeit betrug bei 65** C ca. 
2 h. Nach der Umesterung waren die Sterolester zu min- 
destens 90 % und die Glyceride zu mindestens 95 % 
umgesetzt. 

55 

Beispiel 3: Umesterung der Glyceride und Sterolester 
2.8 kg entsauertes Sojadampferdestillat mit einer 
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Saurezahl von 1,9 wurde mit 1,4 kg Methanol, in das 
vorher 1 92 g 30 %iges methanolisches Natriunnmethylat 
gelost wurde, in Kontakt gebracht. Das Gemisch wurde 
unter standigem ROhren aut 65° C erwarmt und 2 h bei 
dieser Temperatur gehalten. Urn Tocopherol verluste zu 
vermeiden. wurde eine Stickstoffatmosphare uberla- 
gert. 

Das Ausgangsgemisch enthiett rund 6 % freie Ste- 
role. nach Umesterung wurde nach Abzug des Metha- 
nolanteiles 16 % enmittett. Der anfangliche Glyceridan- 
teit von 25 % sank auf 1,2 % ab, 90 % der Glyceride 
waren Monoglyceride. Triglyceride waren nicht nnehr 
nachwelsbar. 

Beispiel 4: Entfernunq des OberschuQmethanols und 
AbtrennunQ von Katalvsator und Glycerin 

In AnschluB an die Umesterung wurde das uber- 
schussige Methanol ausdem Reaktionsgemisch bei ei- 
ner Temperatur von 90** C und 100 mbar abdestilliert. 

Das entmethanolisierte Reaktionsgemich enthielt 
den eingesetzten Katatysator hauptsachlich In Form der 
Alkaliseife. Um den Katalysator ausdem Dampferdestil- 
lat 2u entfernen, wurde 2,2 kg entmethanolisiertes So- 
jadampterdestillat mit 148 g 3 %iger Salzsaure ange- 
sauert und mit 1,1 kg Wasser gewaschen. Im Dekanter 
wurden beide Phasen separiert. 

Beispiel 5: Nethylesterabtrennung 

Nach einer Destination des gebildeten Methylesters 
aus dem Produkt von Beispiel 4 wurde ein Gemisch er- 
halten. das als Hauptkomponenten 40 Ma % freie Ste- 
rol e und 30 Ma % Tocopherole enthielt. 



Patentanspruche 

1, Verfahren zur Gewinnung von Tocopherol- und/ 
Oder Sterot-Konzentraten aus tocopherol- und/oder 
sterolhaltigen Gemischen von Fetten und/oder 
Fettderivaten uber den Weg der Veresterung treier 
Fettsauren mit Methanol, alkalikatalysierte Ume- 
sterung der Triglyceride mit Methanol und destilla- 
tive Abtrennungder Fettsau remethy tester dadurch 
gekennzelchnet, da3 man das Umesterungsge- 
misch ansauert und den alkalischen Katalysator vor 
der Destination auswascht. 



Claims 

1 . A process tor the recovery ot tocopherol and/or st r- 
ol concentrates from tocopherol- and/or sterol-con- 

5 taining mixtures of fats and/or fat derivatives by the 
esterification of free fatty acids with methanol, alka- 
ticatatyzed transesterification of the triglycerides 
with methanol and removal of the fatty acid methyl 
esters by distillation, characterized in that the trans- 

10 esterification mixture is acidified and the alkaline 
catalyst is removed by washing before distillation. 

2. A process as claimed in claim 1, characterized in 
that steamer distillates of soybean oil are used as 

75 the mixtures of fats and/or fat derivatives. 

3. A process as claimed in claim 1 , characterized in 
that the residue accumulating in the production of 
rapeseed oil methyl ester is used as the mixture of 

20 fats and/or fat derivatives. 



Revendications 

2S 1. Proc6d6 d'obtention de concentres de tocopherol 
et/ou de concentres de sterol ^ partir de melanges 
contenant du tocopherol et/ou du sterol de graisses 
et/ou de derives de graisses par le btais de I'esteri- 
flcation d'acides gras libres avec du methanol, de 

30 la transesterification catatysee par des alcalis de tri- 
glycerides pardu methanol et de la separation dis- 
tillative des esters methyliques d'ackles gras. 
caracterise en ce qu' 

on acidifie le melange de transesterification et on 
3S enieve par lavage le catalyseur alcalin avant la dis- 
tillation. 

2. Procede selon la revendication 1 , 
caracterise en ce qu' 

40 on met en oeuvre comme melanges de graisses et/ 
ou de derives de graisses des distillats attenuateurs 
de I'huile de soja. 

3. Procede selon la revendication 1 , 
45 caracterise en ce qu' 

on met en oeuvre comme melanges de graisses et/ 
ou de derives de graisses le residu resultant de la 
fabrication d'ester methyl ique d'huile de colza. 



2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- so 
zelchnet, daB man als Gemische von Fetten und/ 
Oder Fettderivaten Damperdestlllate des Sojaots 
einsetzt. 



3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 55 
zeichnet, daB man als Gemische von Fetten und/ 
Oder Fettderivaten den bei der Rapsolmethylester- 
Herstellung anfatlenden RQckstand einsetzt. 



